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Gegenstand der Erfindung ist ein Verfahren zur 
Herstellung neuer, an Wasser schwer loslicher Azofarb- 
stoffe der Formel 



OoN- 




N = N — < 




-N . (I) 
NH-Y-R 2 



worin Ri Wasserstoff, Chlor oder Brom, Rg. einen ge- 
gebenenfalls substituierten niedermolekularen Alkykest, 
Rs und R4 Kohlenwasserstoffreste und Y -CO-, 
-COO-, -S-, -SO- oder -SO*- bedeuten. 

Die Kohlenwasserstoffreste Ra und R4 sind vor- 
zugsweise gleiche oder verschiedene, nicht weitersubsti- 
tuierte Alkylreste mit 1 bis 4 Kohlenstoffatomen. 

Dieses Verfahren ist dadurch gekennzeichnet, daB 
man ein diazotdertes Amin der Formel 



10 



20 



CF 3 



OoN 




NH 2 



at) 



mit einer Verbindung der Formel 



NH-Y~R 2 



an) 



vorzugsweise in saurem und gegebenenfalls gepuffertem 
Medium kuppelt. 

Die neuen Farbstoffe Ziehen aus waBriger Suspen- 
sion auf Formkorper, z. B. Fasern oder Faden, aus 



synthetischen Polyamiden, z. B. Nylon oder «Perlon» 
(eingetragene Marke), Celluloseestern, z. B. Acetat- 
kunstseide oder Triacetatkunstseide, Polyvinylkunst- 
stoffen, Polyolefinen, Acrylnitrilpolymerisaten oder 
Polyterephthalsaureglykolestern, z. B. Terylene oder 
Dacron (eingetragene Marken) in brill an ten violetten, 
violettblauen bis blauen Tonen auf. 

In Kombination mit geringen Mengen roter Farb- 
stoffe kdnnen billige licht-, wasch-, schweiB-, chlor-, 
sublimier-, plissier- und thermofixierechte sowie atzbare 
marineblaue Farbungen und zusammen mit roten und 
gelben Farbstoffen ebenso echte schwarze Farbungen 
hergestelk werden. Die Wollreserve ist sehr gut. 

Die Farbstoffe sind besonders gut fur das so- 
genannte Thermasolverfahren geeignet. Sie diffundieren 
im besonders gunstigen Fixierbereich von 180 bis 
200° C sehr schnell in die Faser ein und sublimieren 
nicht wieder, wenn man diese hohen Temperaturen 
langere Zeit einwirken laBt. Dadurch wird das lastige 
Verschmutzen der Farbeapparaturen vermieden. 

Wegen der ausgezeichneten Lichtechtheit auch in 
hellsten Tonen sind die neuen Farbstoffe als Mischungs- 
komponenten fur die Herstellung pastellfarbener 
Modetone sehr geedgnet. 

Man farbt nach an sich bekannten Verfahren, also 
vorzugsweise bei Temperaturen zwischen etwa 80 und 
220° C. Polyesterfasern kdnnen in Gegenwart von 
Carriern bei Temperaturen zwischen etwa 80 und 
125°C oder in Abwesenheit von Carriern unter Druck 
bei etwa 100 bis 140° C nach dem Ausziehverfahren 
gefarbt oder bei etwa 140 bis 220° C in Gegenwart 
von Verdickungsmitteln geklotzt oder bedruckt werden. 
Die Verarbeitung der Monoazofarbstoffe auf Farbe- 
35 praparate kann in verschiedenster Weise erfolgen. Bei- 
spielsweise wird der getrocknete Farbstoff mit einem 
geeigneten Dispergiermittel, gegebenenfalls in Gegen- 
wart von Fiillmitteln, gemahlen oder in Pastenform mit 
einem Dispergiermittel geknetet und hierauf im Vakuum 
40 oder durch Zerstauben getrocknet. 
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In dem folgenden Beispiel sind unter Teilen Ge- 
wichtsteile zu verstehen. Die Temperaturen sind in 
Celsiusgraden angegeben. 

Beispiel 1 s 
Zu 120 Teilen konzentrierter Schwefelsaure werden 
bei 60-70° langsam unter Ruiiren 6,9 Teile gepulvertes 
Natriumnitrit gegeben. Man riihrt weitere 10 Minuten 
bei 60°, kiihlt dann auf 15° ab und fugt bei 15-25° 
100 Teile Eisessig und danach 20,6 Teile 2-Trifluor- 10 
methyl-4-nitroanilin und 100 Teile Eisessig zu. Man? 
riihrt 2 Stunden nach und gieBt die erhaltene Diazo- 
niumsalzlosung auf 350 Teile Eis. Oberschiissiges Nitrit 
wird durch Zugabe von Aminosulfonsaure zenstort. Zur 
kalten Diazoniumsalzlosung fugt man ein Gemisch aus is 
20,6 Teilen 3-DialhyIamino-l-acelylaniinobenzol, 20 
Teilen konzentrierter Salzsaure und 30 Teilen Eis. 

Die Kupplungsreaktion wird in saurem, gegebenen- 
falls gepuffertem Medium bei 0° zu Ende gefuhrt 
Dann filtriert man den erhaltenen Farbstoff ab, wascht 20 
ihn saurefrei und trocknet inn. 



Farbevorschrift: 

7 Teile des nach Beispiel 1 erhaltenen 2-TrifJuor- 
methyl^-mtn>-2'-aeetylairi^^ 

l,r-azobenzoIs werden mit 4 Teilen dinaphthylmethan- 
disulfonsaurem Natrium, 4 Teilen Natriumeetylsulfat 
und 5 Teilen wasserfreiem Natriumsulf at in einer Kugel- 
miihle 48 Stunden zu einem fednen Pulver gemahlen. 

Mit dem so erhaltenen Farbepraparat kann ein 
Polyesterfasergewebe («Dacron>, eingetragene Marke) 
z. B. unter Zusatz von Lauryfeulfonat und der Emulsion: 
eines chlorierten Benzols in Wasser bei 80-100° oder 
in Abwesenheit eines Farbebeschleunigers unter Druck 
bei 110-140° gefarbt werden. Das Farbepraparat ist 
ebenso fur den Druck, zum Foulardieren und den 
ThermalprozeB geeignet 

Die erhaltenen rotstichig blauen Farbungen skid 
licht-, liberfarbe-, wasch-, wasser-, meerwasser-, 
schweiB-, rauchgas-, sublimier-, thermofixier^ und 
phssierecht. AuBerdem sind sie weifi atzbar. Der Farb- 
stoff baut gut auf und reserviert Acetatseide, Wolle 
und Baumwolle. 



Beispiel Nr. 


Ri 


R2 


R3 


R4 


Y 


Nuance 


2 


H 


CHs 


CHs 


CH 3 


-CO- 


violett 


3 


H 


CH3 


CsH 7 


CsH 7 


-co- 


rotstichig blau 


4 


H 


CHs 


C4HD 


QH9 


-co- 


rotstichig blau 


5 


a 


CH 3 


C2H5 


CgHg 


-co- 


blau 


6 


Br 


CH 3 


C2H5 


C2H5 


-CO- 


blau 


7 


H 


OHc 


CH3 


CHs 


-co- 


violett 


8 


H 


C2H5 


C2H5 


QH5 


-CO- 


rotstichig blau 


9 


H 


C2H5 


CsH 7 


C3H7 


-co- 


rotstichig blau 


10 


H 


CsHs 


C4H9 


C4H9 


-CO- 


rotstichig blau 


11 


a 


C2H5 


C2H5 


C2H5 


-ca- 


blau 


12 


H 


CHs 


CHs 


CHs 


-so*- 


rotstichig violett 


13 


H 


C2H5 


CHs 


CH 3 


-SO- 


rotstichig violett 


14 


H 


C2H5 


CHs 


CH 3 


-coo- 


rotstichig violett 


15 


H 


CCls 


CHs 


CH 3 


-s- 


rotstichig violett 


Die in der folgenden Tabelle genannten Farbstoffe werden in der im Beispiel 1 angegebenen Weise hergestellt: 








Tabelle 








Beispiel Nr. 


Ri 


R2 


Rs 


R4 


Y 


Nuance auf Polyester 


16 


a 


-CHs 


— CH3 


-CHs 


-co- 


rotstichig violett 


17 


Br 


— C2H5 


-C2H5 


-QH5 


-co- 


do. 


18 


Br 


~CH 3 


-C4H9 


-C4H9 


-co- 


do. 


19 


Br 


-CH2CI 


-C2H5 


-C2H5 


-co- 


do. 


20 


Br 


-CHgBr 


-CH 3 


-CHs 


-co- 


do. 


21 


Br 


-CHC1 2 


-CHs 


-CH 3 


-co- 


do. 


22 


CI 


-ca 3 


-CHs 


-CH 3 


-co- 


do. 


23 


a 


-CF 3 


-CHs 


-CHs 


-co- 


do. 


24 


a 


-CF 3 


-CsH 7 


-CsH 7 


-CO- 


do. 


25 


a 


-CHsCN 


-C2H5 


— C2H5 


-co- 


do. 


26 


a 


-CH2CH2CI 


-C2H5 


— QH5 


-CO- 


do. 


27 


Cl 


-CHCl-CHoCl 


-QH5 


-QHs 


-ca- 


do. 


28 


H 


-CHs 


-C2H5 


-QH5 


-sos- 


rubin 
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29 


CI 


-CH3 


-C2H5 


-C2H5 


-SOo- 


violett 


30 


H 


-C2H4CI 


-CHs 


-CHs 


-SOs- 


rubin 


31 


H 




-CHs 


-CHs 


-SOo- 


rubin 


32 


H 


-C2H5 


-CHs 


-CHs 


-SOo- 


rot 


33 


H 


-CHs 


-CHs 


-CHs 


-CO- 


violett 


34 


H 


_CH 3 


— C3H7 


— C3H7 


-co- 


rotstichig blau 


35 


H 


-CH3 


— C4H9 


— C4H9 


-co- 


do. 


36 


Br 


— CoHm 


— C2H5 


-C2H5 


-COO- 


rubin 


37 


H 


— CFo 


— C2H5 


— C2H5 


-CO- 


rotstichig violett 


38 


H 


-CHSCI 


-C2H5 


-QHr, 


-CO- 


do. 


39 


H 


-CHsCN 


-C3H5 


-CsHs 


-co- 


do. 


40 


H 


-CH2-CHCI2 


-C2H5 


-QHo 


-co- 


do. 


41 


H 


-C2H4CI 


— CsHfe 


-C2H5 


-COO- 


rosa 


42 


Br 


-CHs 


-C2H5 


-C2H5 


-COO- 


violett 


43 


H 


-C2H5 


-CH 3 


-CHs 


-coo- 


rosa 


44 


H 


-CgHs 


— C3H7 


— C3H7 


-coo- 


rosa 


45 


H 


-CH3 


-C4H9 


-C}Hr) 


-coo- 


rosa 


46 


H 




— C2H5 


— C3H5 


-co- 


rotstichig violett 


47 


a 




— C2H5 


— C2H5 


-co- 


do. 


48 


Br 


-CH g -a-<^~> 


— C2H5 


-C«th 


-co- 


do. 


49 


H 


-CHCH3)s 


-C0H5 


-C2H5 


-CO- 


do. 


50 


a 


-C-(CHs)s 


— C2H5 


-QH5 


-co- 


do. 


51 


Br 


-CKCH3)s 


— C2H5 


-C2H5 


-co- 


do. 


52 


H 


-CHr-O-QjHs 


-C2H5 


— C2H5 


-CO- 


do. 


53 


CI 


-CHs-a-Qft 


-C3H5 


-C2H5 


^CO- 


do. 


54 


Br 


-CH2-O-C3H5 


— CsHg 


-C2H5 


-CO- 


do. 



Beispiel 55 

Zu 120 Teilen konzentrierter Schwefelsaure werden 
bei 60-70° unter starkem Riihren langsam 6,9 Teile 
gepulvertes Natriiimnitrit gegeben. Man riihrt noch 10 
Minuten bei 60°, ktthlt dann auf 10° ab und fugt bei 
10-20° 100 Teile Eisessig, danach 28,5 Teile 2-Tri- 
fluormethyl^nitro-64>romanilin und 100 Teile Eis- 
essig zu. Man riihrt 2 Stunden nach und gibt 8 Teile 
Harnstoff zum Reaktionsgemisch. Nach 10 Minuten, 
giefit man die Diazoniumsalzlosung zu einem Gemisch, 
aus 20,6 Teilen 3-Diathyl amino- 1-acetylaminobenzol, 
50 Teilen Eisessig und 100 Teilen Eis. Die Kupplung 
wird in gepuffertem Medium zu Ende gefuhrt. Man 
filtriert den erhahenen Farbstoff ab und wascht ihn 
mit Wasser saurefrei. Er kann aus Aceton umkristalli- 
siert werden. Der reine Farbstoff schmilzt bei 171°. Er 
farbt synthetische Fasern in violetten Tonen. 

Beispiel 56 

Zu 120 Teilen- konzentrierter Schwefelsaure werden 
bei 60-70° langsam unter kraftigem Riihren 6,9 Teile 
gepulvertes Natriumndtrit gegeben. Man riihrt weitere 
10 Minuten bei 60°, ktihrt auf 10° ab und fugt 20,6 
Teile 2-Trifluormethyl-4-nitroanilin zu. Man riihrt 2 
Stunden nach und versetzt mit 8 Teilen Harnstoff. Nach 
10 Mkiuten gieBt man die erhaltene Diazoniumsalz- 



losung zu einem Gemisch aus 23,6 Teilen 3-Diathyl- 
ammo-lK:arbamoxyaminobenzol, 20 Teilen konzentrier- 
ter Salzsaure und 100 Teilen Eis. Die Kupplung wird 
in saurem Medium bei 0° zu Ende gefuhrt. Man fil- 
triert den erhattenen Farbstoff ab, wascht ihn saurefrei 
und trocknet ihn. Nach Umkristallisieren aus Athanol 
schmilzt er bei 156°. Er farbt synthetische Fasern in 
roten Tonen mit guten Echtheiten. 

PATENTANSPRUCH 

Verfahren zur Herstellung in Wasser schwer losli- 
cher Azofarbstoffe der Formel 



CF 3 




worin R a Wasserstoff, Chlor oder Brom, R2 einen ge- 
gebenenfalls substituierten niedermolekularen Alkylrest, 
Rs und R4 Kohlenwasserstoffreste und Y -CO-, 
-COO- -S-, -SO- oder -SO2- bedeuten, dadurch 
gekennzeichnet, daB ein diazotiertes Ainin der Formel 



CF 3 y R4 



n (m) 
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I 5 NH-Y-R2 

1 umgesetzt wircL 

mit einer Verbindung der Formel Sandoz AG 



